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L'invention concerne un procede de fabrication d'un demi-produit en 
aliiage de zirconium destine a I'elaboration d'un produit long utilise pour la 
realisation d'elements d'assemblages de combustible. 

Les assemblages de combustible des reacteurs nucleaires refroidis 
par de I'eau legere, par exemple les reacteurs nucleaires refroidis par de 
I'eau sous pression (PWR) et les reacteurs nucleaires refroidis par de I'eau 
bouillante (BWR) ou encore les assemblages de combustible des reacteurs 
CANDU comportent des elements constitues par un aliiage de zirconium 
ayant la propriete d'avoir une faible absorption neutronique dans le coeur du 
reacteur nucleaire. 

Dans le cas des assemblages pour des reacteurs nucleaires de type 
PWR, les tubes de gainage des crayons de combustible et les plaquettes 
utiiisees pour la fabrication des grilles entretoises de Passemblage de com- 
bustible peuvent etre realises en aliiage de zirconium, en particulier en al- 
iiage de zirconium renfermant de retain, du fer, du chrome et eventuellement 
du nickel tels que les alliages Zircaloy 2 ou Zircaloy 4. II en est de meme-. 
pour les bouchons venant fermer les tubes de gainage a leurs deux extremi- 
tes. .< 

D'autres alliages tels que i'alliage connu sous I'appellation commer- 
ciale M5 renfermant essentiellement du zirconium et du niobium sont ega- 
lement utilises pour la fabrication d'elements d'assemblages de combustible 
sous la forme de produits plats ou de produits longs, massifs ou tubulaires. 

De maniere generale, les alliages de zirconium utilises pour la fabri- 
cation d'elements pour assemblages de combustible renferment au moins 
97 % de zirconium en poids, le reste de la composition qui represente au 
plus 3 % en poids, a I'exception des impuretes dues a I'elaboration des allia- 
ges, pouvant etre constitue de differents elements et, en particulier, le fer, 
I'etain ou le niobium. 

Les alliages de zirconium repondant a ces conditions relatives a leur 
composition peuvent se presenter, suivant la temperature et les traitements 
thermiques qu'ils ont subis, sous I'une ou ['autre des deux formes allotropi- 
ques du zirconium, c'est-a-dire en phase alpha qui est la phase stable a 



1 er depot 



basse temperature du zirconium, a structure hexagonale compacte ou en 
phase beta qui est la phase stable a haute temperature a structure cubique. 

Dans certaines zones de temperature ou a Tissue de certains traite- 
ments, les alliages de zirconium, tels que les alliages techniques utilises 
5 pour la fabrication d'elements d'assemblages de combustible definis plus 
haut peuvent presenter une structure mixte alpha + beta. 

L'elaboration de produits tubulaires en alliage de zirconium est gene- 
ralement realisee par extrusion d'une billette qui est elle-meme obtenue a 
partir d'un (ingot par des operations de formage et eventuellement d'usinage. 
10 L'elaboration de produits longs massifs (barres) est generalement 

realisee par laminage a chaud, puis martelage a froid de demi-produits ob- 
tenus a partir d'un lingot. 

De maniere habituelle, on realise la coulee d'un lingot de grandes di- 
mensions ayant par exemple un diametre cornpris entre 400 mm et 700 mm 
15 et generalement entre 600 mm et 660 mm. On forge le lingot en phase p a 
une temperature comprise entre 1000°C et 1100°C et generalement vers 
1050°C dans le cas du Zircaloy 4, pour obtenir un produit intermediaire tel 
qu'une barre ou un produit a section carree ou octogonale dont le diametre 
de la section transversale (ou le diametre du cercle circonscrit a la section 
20 transversale) est cornpris entre 250 mm et 400 mm. Par exemple, dans le 
cas d'une section octogonale, celle-ci peut presenter une diagonale d'une 
longueur de I'ordre de 350 mm qui correspond au diametre du cercle cir- 
conscrit. 

On forge ensuite le produit intermediaire, en phase a, a une tempera- 
25 ture comprise entre 700°C et 800°C, par exemple, de maniere typique a 
750°C jusqu'a l'obtention d'une barre ayant un diametre de 100 mm a 250 
mm (et de maniere typique un diametre de 205 mm). 

On trempe ensuite depuis la phase p (de maniere typique depuis une 
temperature comprise entre 1000°C et 1150°C), soit la barre telle qu'obte- 
30 nue dans la phase precedente de forgeage, soit un bloc constitue par un 
troncon de barre decoupee, soit une billette constitute par un bloc perce 
suivant sa direction axiale. 
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Enfin, pour obtenir un produit tubulaire, on realise une extrusion d'une 
billette qui peut etre soit la billette trempee obtenue dans la phase prece- 
dente, soit une billette usinee a partir d'une barre trempee obtenue lors de 
I'etape precedente du procede de fabrication. 

Pour obtenir un produit long massif, on effectue un laminage a chaud 
a partir d'une barre trempee. 

Dans tous les cas, prealablement a I'operation d'extrusion permettant 
d'obtenir le produit tubulaire final, ou a ('operation de laminage a chaud per- 
mettant d'obtenir une barre de faible diametre, on elabore un demi-produit 
sous la forme d'une barre, d'un bloc ou d'une billette par un procede d'elabo- 
ration comportant une premiere etape de forgeage en phase p du lingot de 
depart et une seconde etape de forgeage en phase a du produit interme- 
diate obtenu a la suite de la premiere etape de forgeage en phase p. 

Le procede de transformation connu qui vient d'etre decrit comporte 
une premiere etape de forgeage en phase p a une temperature elevee com- 
prise entre 1000°C et 1100°C. Apres cette premiere etape de forgeage, ie 
produit intermediaire obtenu est refroidi au rnoins jusqu'a la temperature de 
forgeage en phase a et generalement jusqu'a une temperature ambiante, du 
fait que la seconde etape de forgeage en phase a n'est pas effectuee imme- 
diatement apres la premiere etape de forgeage en phase p. 

Le forgeage a tres haute temperature du lingot est une operation cou- 
teuse et delicate. 

En outre, pendant le chauffage du lingot pour I'amener a une tempe- 
rature de 1000°C a 1100°C avant la premiere etape de forgeage, le lingot 
intermediaire peut absorber de I'hydrogene au contact d'air humide ou d'eau, 
I'hydrogene se fixant dans le materiau sous forme d'hydrures. 

De maniere generale, la presence d'hydrures dans le materiau sous 
forme de gros precipites est nefaste en ce qui concerne la formabilite a froid 
et la tenue a la corrosion des produits. 

Le but de I'invention est de proposer un procede de fabrication d'un 
demi-produit en alliage de zirconium contenant en poids au moins 97 % de 
zirconium, destine a ['elaboration d'au moins un produit long, dans lequel on 
elabore un lingot de grandes dimensions, par coulee de I'alliage de zirco- 
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nium, puis le demi-produit destine a etre soumis a un formage pour obtenir 
le produit long, par forgeage du lingot de grandes dimensions en deux eta- 
pes, ce procede permettant de simplifier et de rendre moins couteuse la fa- 
brication du produit long et de limiter a des niveaux faibles la presence d'hy- 
drures dans le demi-produit et done dans le produit long final. 

Dans ce but, la premiere etape de forgeage du lingot de grandes di- 
mensions est realisee a une temperature a laquelle I'alliage de zirconium est 
dans un etat comportant les phases cristallines a et (3 de I'alliage de zirco- 
nium. 

Selon des modalites particulieres : 

- la premiere etape de forgeage est realisee a une temperature com- 
prise entre 850°C et 950°C ; 

- la premiere etape de forgeage est realisee a une temperature d'envi- 

ron 900°C ; 

- la premiere etape de forgeage est realisee a une temperature com- 
prise entre 600°C et 950°C ; 

- la seconde etape de forgeage est realisee a une temperature a la- 
quelle I'alliage de zirconium d'un produit intermediaire obtenu par la pre- 
miere etape de forgeage du lingot est en phase a ; 

- la seconde etape de forgeage est realisee a une temperature a la- 
quelle I'alliage de zirconium d'un produit intermediaire obtenu a Tissue de la 
premiere etape de forgeage du lingot est dans un etat comportant les pha- 
ses cristallines a et p de I'alliage de zirconium ; et 

- I'alliage de zirconium renferme au plus 3 % en poids au total d'ele- 
ments d'addition constitues par I'un au moins des elements : etain, fer, 
chrome, nickel, oxygene, niobium, vanadium et silicium, le reste de I'alliage 
etant constitue par du zirconium, a I'exception des impuretes inevitables. 

Selon I'invention est egalement relative a : 

- I'utilisation du procede pour la fabrication d'un demi-produit tel 
qu'une barre ou une billette destinee a I'elaboration d'un produit tubulaire 
pour la realisation d'un element pour assemblage de combustible tel qu'un 
tube de gainage ou un tube-guide d'un assemblage de combustible pour un 
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reacteur nucleaire refroidi par de I'eau ou encore un element d'assemblage 
de combustible pour un reacteur CANDU ; 

- ou a I'utilisation du precede pour la fabrication d'une barre destinee 
a la fabrication d'une barre a bouchons de faible diametre pour la realisation 
de bouchons de fermeture des extremites de tubes de gainage de crayons 
d'assemblage de combustible pour reacteur nucleaire. 

Afin de bien faire comprendre ['invention, on va decrire un precede de 
fabrication d'un demi-produit destine a ('elaboration de produits tubulaires, 
selon I'invention, de maniere comparative avec le precede selon Tart ante- 
rieur. 

La figure 1 est un schema montrant de maniere simplifiee les differen- 
tes etapes du precede de fabrication du demi-produit. 

Sur la figure 1, on a represents un lingot coule 1 qui peut etre.un lin- 
got de grandes dimensions dont le diametre peut etre compris entre 400 mm 
et 700 mm et la longueur entre 2 m et 3 m, qui est obtenu par coulee d'un 
alliage de zirconium utilise pour la fabrication de produits tubulaires pour la 
realisation d'elements d'assemblage de combustible. 

L'alliage de zirconium peut etre par exemple un alliage Zircaloy 2 ren- 
fermant, en poids, de 1,2 % a 1,7 % d'etain, de 0,07 % a 0,20 % de fer, de 
0,05 % a 0,15 % de chrome, de 0,03 % a 0,08 % de nickel, au plus 120 ppm 
de silicium et 150 ppm de carbone, le reste de l'alliage etant constitue par du 
zirconium a I'exception d'impuretes habituelles. 

L'alliage pour fabriquer le produit long peut etre egalement un Zircaloy 
4 renfermant en poids, de 1,2 % a 1,7 % d'etain, de 0,18 % a 0,24 % de fer, 
de 0,07 % a 0,13 % de chrome, au plus 150 ppm de carbone, le reste de 
l'alliage etant constitue par du zirconium et des impuretes. 

L'alliage de zirconium utilise pour fabriquer le produit long peut etre 
egalement un alliage de type M5 renfermant essentiellement du zirconium et 
du niobium. 

Selon I'invention, on porte le lingot a une temperature a laquelle l'al- 
liage de zirconium est en phase a + (3, pour realiser la premiere etape de 
forgeage sur le lingot en phase a + p. 
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Generalement, on realise la premiere etape de forgeage a une tem- 
perature comprise entre 850°C et 950X et, par exempie, de maniere typi- 
que, a 900°C dans ie cas du Zircaloy 4. A cette temperature, les alliages de 
zirconium tels que les Zircaloy sont en phase a + p. Dans le cas des alliages 
5 zirconium-niobium tels que I'alliage M5, le domaine a + p s'etend dans une 
plage de temperatures sensiblement plus large que dans le cas des alliages 
de type Zircaloy, cette plage allant de 600°C a 950°C. 

On realise le forgeage du lingot, comme dans le cas du precede sui- 
vant Tart anterieur ou ce forgeage etait realise a haute temperature (par 
10 exempie a 1050°C), jusqu'a I'obtention d'une barre ou d'un produit a section 
carree ou octogonale inscrite dans un cercle d'un diametre de 250 mm a 
400 mm, de maniere typique, dans un cercle de diametre 350 mm. 

La substitution d'un forgeage en phase a + p a un forgeage en phase 
(3 a plus haute temperature permet d'obtenir un produit intermediaire dont les 
15 caracteristiques sont analogues a celles du produit intermediaire habituel 
obtenu par une premiere etape de forgeage en phase p. 

L'abaissement de la temperature de forgeage, par exempie de 150°C, 
se traduit par des economies substantielles quant a la mise en ceuvre du 
precede de fabrication. 
20 En outre, le forgeage peut etre realise en utilisant des outillages clas- 

siques, compte tenu d'une adaptation peu importante du precede de for- 
geage. 

Dans le cas des alliages au zirconium-niobium tels que le M5, il est 
possible de realiser le forgeage a une temperature sensiblement inferieure a 
25 900°C, le domaine a + p de I'alliage s'etendant depuis la temperature de 

600°C, jusqu'a 950°C. 

Dans une premiere variante de Invention, on peut realiser la seconde 
phase du precede de forgeage pour obtenir le demi-produit a partir du pro- 
duit intermediaire, de la me me fagon que dans le cas du procede connu se- 
30 Ion Tart anterieur, e'est-a-dire effectuer un second forgeage en phase a a 
une temperature comprise entre 700*C et 800°C, pour obtenir une barre 
ayan t u n diametre r.om pri s entre 100 mm et 250 mm. 
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Selon une seconde variante du procede, il est possible de realiser la 
seconde etape de forgeage pour obtenir le demi-produit sous la forme d'une 
barre, a la meme temperature que la premiere etape de forgeage, c'est-a- 
dire sur le produit en phase a + p. 

Sur la figure, on a represents de maniere schematique Installation de 
forgeage permettant de mettre en oeuvre la premiere etape de forgeage 2 
sur le lingot 1 a une temperature a laquelle le (ingot 1 est en phase a + p. On 
obtient en sortie de la premiere etape de forgeage 2 un produit intermediate 
3' constitue par une barre ou un produit a section carree ou octogonaie qui 
est soumis a une seconde etape de forgeage 4 pour obtenir le demi-produit 
3 sous la forme d'une billette ou d'une barre a partir de laquelle on peut ob- 
tenir , par extrusion ou laminage a chaud, le produit long final. 

Les outillages mis en oeuvre dans la premiere etape de forgeage 2 en 
phase a + p et dans la seconde etape de forgeage 4 peuvent etre des outils 
classiques utilises dans le cadre d'un procede selon I'art anterieur dans le- 
quel la premiere etape 2 est realisee sur le lingot 1 en phase p et la seconde 
etape 4 sur le produit intermediate 3" en phase a. 

Dans le cas de ['invention, la seconde etape de forgeage 4 peut etre 
realisee a la meme temperature que la premiere etape de forgeage 2, le 
produit intermediate 3' etant en phase a + p. 

La seconde etape 4 peut etre egaiement realisee en phase a, comme 
dans le cas du procede de I'art anterieur. 

Le produit intermediaire 3' obtenu apres la premiere etape de for- 
geage en phase a + p peut etre soumis a une etape de refroidissement d'un 
type quelconque. 

Le produit intermediaire 3' peut §tre immediatement porte a la tempe- 
rature de la seconde etape de forgeage, c'est-a-dire a une temperature a 
laquelle le produit est en phase a ou en phase a + p. 

Dans le cas ou les deux etapes de forgeage sont realisees en phase 
a + p, on peut prevoir un maintien en temperature du produit entre les deux 
etapes du forgeage. 
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Le forgeage en deux etapes du lingot 1 permet d'obtenir une barre ou 
une billette dont le diametre est compris entre 100 et 250 mm qui constitue 
ie demi-produit qui est ensuite soumis a Poperation d'extrusion ou de lami- 
nage a chaud pour obtenir une piece tubulaire ou une barre de faible diame- 

5 tre qui peut etre utilisee pour la fabrication d'elements pour des assembla- 
ges de combustible pour reacteur nucleaire. 

On a pu observer, en effectuant des analyses sur le demi-produit 3 ou 
sur des produits longs obtenus a partir du demi-produit que la quantite d'hy- 
drures contenus dans Palliage bbtenu par le procede suivant I'invention- est 

10 sensiblement inferieure a la quantite d'hydrures contenus dans un produit 

suivant Part anterieur. 

En outre, le demi-produit ou les produits longs finaux obtenus a partir 
de ce demi-produit presented des caracteristiques de structure et mecani- 
ques sensiblement analogues a celles de produits obtenus par un procede 
15 suivant Part anterieur. 

En particulier, les proprietes de tenue a la corrosion et de formabilite 
des produits tubulaires realises a partir du demi-produit selon I'invention sont 
sensiblement superieures a celles d'un produit obtenu par le procede selon 
Part anterieur. 

20 Uun des avantages du procede suivant I'invention est de simplifier le 

processus de fabrication du demi-produit en limitant la temperature de for- 
geage, lors de la premiere etape de forgeage et en supprimant eventuelle- 
ment un refroidissement apres la premiere etape de forgeage. On obtient 
ainsi une reduction de cout et de duree dans la mise en ceuvre du procede. 

25 Dans le cas des alliages Zircaloy 2 et Zircaloy 4, ou de tout autre al- 

liage de zirconium renfermant de Petain, le passage en phase a + (3 de Pal- 
liage, pour realiser la premiere etape et eventuellement la seconde etape du 
procede selon I'invention, peut entraTner la formation de segregations 
d'etain. Toutefois, on peut effacer ces segregations, lors de traitements uite- 

30 rieurs dans le cadre de ('elaboration du produit tubulaire final a partir du 
demi-produit. II en est de meme des elements oxygene et azote. 

Dans le cas ou I'on applique le procede de I'invention a des alliages 
au niobium, comme indique plus haut, la transition entre les domaines a et 
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a + p etant voisine de 600°C, la temperature de forgeage en phase a + p 
peut etre sensiblement inferieure a 900°C, en tenant compte toutefois des 
proprietes de malleabilite de Talliage a ia temperature de forgeage. 

(-'application du precede suivant Tinvention a d'autres alliages de zir- 
5 conium que les Zircaloy ou les alliages au niobium pourrait etre envisagee. 
Ces alliages renferment de maniere generate au plus 3 % en pdids d'ele- 
ments d'addition constitues par Pun au moins des elements d'addition : etain, 
fer, chrome, nickel, oxygene, niobium, vanadium et silicium, le reste de Pal- 
liage etant constitue par du zirconium et des impuretes inevitables. 

10 L'invention s'applique en particulier a' la fabrication de produits tubu- 

laires en alliage de zirconium pour la realisation d'elements d'assemblages 
de combustible tels que des tubes de gainage renfermant des pastilles de 
combustible ou des tubes-guides pour assemblages de combustible. 

Uinvention s'applique egaiement a ia fabrication de barres a bou- 

15 chons pour ia realisation de bouchons de.fermeture des extremites des tu- 
bes de gainage de crayons d'assemblages de combustible. 

Pour obtenir les produits finaux a partir du demi-produit, il peut etre 
necessaire d'effectuer des operations ulterieures au filage 5 extrusion ou la- 
minage a chaud du demi-produit, telles qu ! un iaminage a pas de pelerin, des 

20 traitements thermiques pouvant etre effectues de plus entre les operations 
de formage. 

Uinvention ne se lirnite pas strictement aux modes de realisation qui 
ont ete decrits. 

La temperature du forgeage en phase a + p depend de la composition 
25 de railiage de zirconium. Les operations de formage peuvent etre realisees 
en utilisant les moyens habituels pour le formage en phase a ou en phase p 
du procede de I'art anterieur ou d'autres moyens adaptes au forgeage en 
phase a + p en une seule ou en deux etapes, pour obtenir le demi-produit. 
Uinvention s'applique de maniere generate a tout produit en alliage 
30 technique de zirconium defini par les limites de composition donnees plus 
haut. 



1 er depot 



10 

REVENDICATIONS 

1. - Precede de fabrication d'un demi-produit (3) en alliage de zirco- 
nium contenant en poids, au moins 97 % de zirconium, destine a I'elabora- 
tion d'au moins un produit long, dans lequel on elabore un iingot (1) de 

5 grandes dimensions par coulee de Palliage de zirconium, puis le demi- 
produit (3) destine a etre soumis a un formage pour obtenir le produit long, 
par forgeage du Iingot de grandes dimensions (1 ) en deux etapes, caracteri- 
se par le fait que la premiere etape de forgeage (2) du Iingot (1 ) de grandes 
dimensions est realisee a une temperature a laquelle I'alliage de zirconium 

0 est dans un etat comportant les phases cristallines a et p de I'alliage de zir- 
conium. 

2. - Procede suivant la revendication 1 , caracterise par le fait que la 
premiere etape de forgeage (2) est realisee a une temperature comprise 
entre 850°C et 950°C. 

15 3.. Precede suivant la revendication 2, caracterise par le fait que la 

premiere etape de forgeage est realisee a une temperature d'environ 900°C. 

4.- Procede suivant la revendication 1 , caracterise par le fait que la 
premiere etape de forgeage est realisee a une temperature comprise entre 
600°C et 950°C. 

20 5.- Procede suivant Tune quelconque des revendications 1 a 4, carac- 

terise par le fait que la seconde etape de forgeage est realisee a une tempe- 
rature a laquelle I'alliage de zirconium d'un produit intermediaire (3') obtenu 
par la premiere etape de forgeage (2) du Iingot (1) est en phase a. 

6. - Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 a 4, carac- 
25 terise par le fait que la seconde etape de forgeage est realisee a une tempe- 
rature a laquelle I'alliage de zirconium d'un produit intermediaire (3') obtenu 
a Tissue de la premiere etape de forgeage (2) du Iingot (1) est dans un etat 
comportant les phases cristallines a et p de I'alliage de zirconium. 

7. - Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 a 6, carac- 
30 terise par le fait que I'alliage de zirconium renferme au plus 3 % en poids au 

total d'elements d'addition constitues par I'un au moins des elements : etain, 
fer, chrome, nickel, oxygene, niobium, vanadium et siiicium, le reste de I'al- 
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liage etant constitue par du zirconium, a I'exception des impuretes inevita- 
bles. 

8. - Utilisation du precede suivant I'une quelconque des revendications 
1 a 7, pour la fabrication d'un derni-produit tel qu'une barre ou une billette 
destinee a ('elaboration d'un produit tubulaire pour la realisation d'un element 
pour assemblage de combustible tel qu'un tube de gainage ou un tube-guide 
d'un assemblage de combustible pour un reacteur nucleaire refroidi par de 
I'eau ou encore un element d'assemblage de combustible pour un reacteur 
CANDU. 

9. - Utilisation du precede suivant I'une quelconque des revendications 
1 a 7, pour la fabrication d'une barre destinee a la fabrication d'une barre a 
bouchons de faible diametre pour la realisation de bouchons de fermeture 
des extremites de tubes de gainage de crayons d'assemblage de combusti- 
ble pour reacteur nucleaire. 
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